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© Mit reaktiven Orientierungshilfsmitteln beschichtete Effektpigmente 

® Gegenstand der Erfindung ist ein mit Oberflachenmo- 
difizierungsmitteln beschichtetes Effekt pigment, bei dem 
das Ausgangspigment eine Schicht mit wenigstens ei- 
nem reaktiven Oberflachenmodifizierungsmittel aufweist, 
wobei das Oberflachenmodifizterungsmittel eine Verbin- 
dung ist, die wenigstens zwei voneinander verschiedene 
und durch einen Spacer beabstandete funktionelle Grup- 
pen aufweist, von denen wenigstens eine funktionelle 
Gruppe chemisch an das Ausgangspigment gebunden 
ist. Ferner wird ein Verfahren zur Herstellung eines derar- 
tigen Effektpigments angegeben. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft Effektpigmente, deren Oberflache mit Orientierungshilfsmitteln modifiziert ist. 
In der Lilcratur (EPO 634 459 A2) ist die Beschichtung von Perlglanzpigmenten mit Alkylsilancn zur Vcrbesserung 
5 der Orientierung der Pigmente im umgebenden Medium (Lack, GieBharz, etc.) beschrieben. Das dorl angewandte Modi- 
fizierungsverfahren steucrt das Benctzungsvcrhaltcn der Perlglanzpigmente durch das Einbringen von h y drop h obi e rc n- 
den Alkylsilanen und fiihrt zu einem leafing-Verhalten, wie es auch bei Metalleffektpigrnenten bckannt ist. 

Durch das Aufbringen von Stearinsaure auf der Pigmentoberflachc konnen Aluminiumpigmcnte cbenfalls stark hydro- 
phobiert werden, was dann zu einer schlechteren Benetzung der Pigmente durch die einzelnen Komponenten des Lacks 
10 fiihrt. Die Pigmente rcichern sich dann an den Grenzflachen (bzw. der Oberflache) des fliissigen Lackfilms an. Da dies 
nach der Aushartung des Lackfilms zu Beschichtungen mit hoher Brillanz fiihrt, spricht man hier von einem guten Ori- 
entierungsverhaltcn der Pigmente ("leafing Eflckl"). Die an der Oberflache orienticrten Aluminiumpigmcnte sind abcr 
nicht besonders bewitterungsbestandig, da sie nicht im Lackfilm eingeschlossen sind und so vor Korrosion geschutzt 
sind. In Automobil-Metallic-Lacken, die besonders hohen Bewitterungsstabilitalen geniigen miissen t werden daher nur 
15 non-leafing (gut benetzbare) Aluminiumpigmente eingesetzt. 

Lacke im Automobilbereich weisen einen Schichtaufbau auf, der bei Metalliclackierungen in der Regel aus fiinf 
Schichten besteht. Auf dem metallischen Substrat befindet sich eine Phosphatschicht, gefolgt von einer kathodischen 
Tauchlackierung (KTL), einer Fullerschicht (Ausgleich von Unebenheiten, etc.), dem Basislack und schlieBlich dem 
Klarlack. Die eigentiiche effektgebende Schicht ist der Basislack, der in Regel eine Mischung von Metallpigmenten und 
20 Perlglanzpigmenten enthalt und heute bereits in vielen Fallen als Wasserlack eingestellt wird. Der Klarlack dient zum 
Schutz des Basislackes und zum "Glatten" der Oberflache. 

Eine wichtige Priifung derBestandigkeit von Metalliclackierungen ist der sogenannte Schwitzwassertest. Hierbei wird 
die komplette Beschichtung einer KondenswasserpriifkHmate ausgesetzt (DIN 50 017) und anschlieBend auf ihre mecha- 
nische Festigkeit und Optik gepriift. Im idealen Fall diirfen sich die Eigenschaften der Beschichtung vor und nach dem 
25 Test nicht verandern. Im ungiinstigeren Fall kommt es zu einem Haftungsverlust zwischen Basislack und Klarlack oder 
zu einem Haftungsverlust zwischen den Effektpigmenten und dem Basislack. Erkennbar sind solche Veranderungen in 
der Gitterschnittprufung oder dem Steinschlagtest. Bei negativem Testergebnis kommt es zur teilweisen Ablosung des 
Klarlacks vom Basislack oder sogar zum volligen Auseinanderbrechen der Basislackschicht. Dariiber hinaus sind unter 
Umstanden auch optische Veranderungen durch die Einwirkung von Wasserdampf auf die Beschichtung zu beobachten 
30 (Vergrauung, Quellung, etc.). 

Ein Nachteil der Beschichtung von Effektpigmenten mit hydrophobierenden Alkylsilanen (z. B. EPO 634 459 A2) 
sind die schwachen Bindungskrafte an der Grenzflache Pigment/Bindemittel (von der Waals-Krafte, Wasserstoffbruk- 
ken). 

Aufgrund dieser schwachen Bindungskrafte werden die Pigmente insbesondere in waBrigen Lacksystemen unvoll- 

35 standig benetzt, was zu einer schlechten Einbindung der Pigmente in die Beschichtung fiihrt. Dadurch wird sowohl die 
Haftung der Pigmente in der Basislackschicht als auch die Haftung zwischen Basislack und Klarlack verschlechtert. 
Diese schlechtere Haftung fiihrt dann zu schlechteren Ergebnissen im Schwitzwassertest. 

Durch die Diffusion von Wasserdampf durch den Klarlack hindurch in den Basislack wird die Adhasion zwischen bei- 
den Schichten im Schwitzwassertest stark beeintrachtigt, falls es zur Kondensation von Wasser zwischen Basislack und 

40 Klarlack kommt. Das ist insbesondere dann der Fall, wenn die beschichteten Pigmente nicht oder nur schiecht durch die 
Bindemittel bzw. Losungsmittel der Faroe oder des Lacks (oiganisches Losungsmittel und/oder Wasser) benetzbar sind, 
weil die Pigmente sich dann an der Oberflache des Basislacks befinden und direkten Kontakt zum Klarlack haben. In die- 
sem Fall fiihrt die verringerte Kondenswasserbestandigkeit unter Umstanden zum volligen Auseinanderbrechen der 
Lackschichten bei der Einwirkung von Scherkraften (Gitterschnitt, Steinschlagtest, etc.). 

45 Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, Effektpigmente bereitzustellen, die einerseits leicht vom Bindemittel 
bzw. Losungsmittel der Farbe oder des Lacks benetzt werden und sich gut im fliissigen Lackfilm orientieren konnen und 
andererseits mil der umgebenden Bindemittelmatrix einen innigen Verbund eingehen und daher die vorstehend beschrie- 
benen anwendungstechnischen Nachteile nicht zeigen. 

Diese Aufgabe wird dadurch gelost, daB das Ausgangspigment eine Schicht aus wenigstens einem reaktiven Oberfla- 

50 chenmodifizierungsmittel aufweist, wobei das Oberflachenmodifizierungsmittel eine Verbindung ist, die wenigstens 
zwei voneinander verschiedene und durch einen Spacer beabstandete funktionelle Gruppen aufweist, von denen wenig- 
stens eine funktionelle Gruppe chemisch an das Ausgangspigment gebunden ist. 

Mindestens eine nach auBen, d. h. zum Bindemittel gerichtete funktionelle Gruppe des erfindungsgernaBen Effektpig- 
ments kann dabei mit dem Bindemittel chemisch in einer Art Vernetzungsreaktion reagieren. Aufgrund der resultieren- 

55 den starken kovalenten Bindungskrafte an der Grenzflache Pigment/Bindemittel kann Wasserdampf in der fertigen Be- 
schichtung nur noch schwer in die pigmentierte Bindemittelmatrix eindiffundieren. Durch die starke Belegung der Pig- 
mente mit dem Bindemittel des Basislacks, die durch die relativ gute Benetzbarkeit der mit dem reaktiven Orientierungs- 
mittel beschichteten Metallpigmente verursacht wird, kann es nicht zur Kondensation und damit Einlagerung von Wasser 
zwischen Klarlack und Basislack kommen. Deshalb sind selbst mit Losungsmittel (z. B. Wasser) gequollene Beschich- 

60 tungen sehr scherstabil und schlagfest. Ein derart behandeltes Effektpigment ist demnach ein "chemischer Bestandteil" 
des umgebenden Mediums geworden. 

Bei den erfindungsgernaBen Effektpigmenten handelt es sich entweder urn Metallpigmente wi e Aluminium -. Kupfer-, 
Zink-, Goldbronze-, Titan-(EP 0 796 688), Zirkonium-, Zinn-, Eisen-(EP 0 673 980), und Stahlpigmente oder urn Pig- 
mente aus Legierungen der oben erwahnten Metalle. Weiterhin konnen die EfTektpigmente aus plattchenformigem Glas, 

65 A1 2 0 3 , Si0 2 (EPO 803 550 A2), Ti0 2 , oder Glimmer bestehen. Auch Mehrschichtpigmente (DE 44 05 492 A 1 , 
EPO 708 154; DE 196 18 569) oder Perlglanzpigmente oder Mischungen hiervon konnen erfindungsgemaB beschichtet 
werden. Die Pigmente konnen eine Beschichtung au s Metalloxiden wie SiCb ( z. B. U.S. 2 885 366, U.S. 3.954.496, 
EPO 678 561, DE 195 01 307, EP 0 708 155), Ti0 2 (z. B.: 0 338 428), Al 2 0 3 (z. B. DE 195 20 312. EPO 560 144) und 

o 
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Fe 2 0 3 (z. B.: EP 0033 457, EP 0 806 457) oder organischen Polymeren wie Acrylat, Methacrylat usw. (z. B.: DE 
40 30 727, EP 0 416 369) tragen. Die TcilchcngroBe liegt zwischen 1 und 200 um. 

Die beschriebenen Anforderungen an ein Orientierungshilfsmittel erfullt erfindungsgemaB ein Haftvermittler, der 
zwei oder mchr funktionelie Gruppcn tragi. Einc Gruppc des Haftvermitilers reagicrt mil dcr gcgcbcncnfalls mil Oxiden 
belegten Oberflache des Effektpigmentes. Hier kommen Alkoxysilylgruppen (z. B. Methoxy-, Ethoxysilane), Halogen- 5 
silane (z. B. Chlor-) oder saure Gruppcn von Phosphorsaureeslcrn- b/.w. Phosphonsauren und Phosphonsaurcesicm in 
Betracht. Uber einen mehr oder weniger langen Spacer sind die beschriebenen Gruppen mit einer zweiten, lackfreundli- 
chen Gruppc vcrkniipft. Bei dicscm Spacer handclt cs sich um unreaktivc Alkylkellcn, Siloxanc, Polycthcr, Thiocthcr 
oder Urethane bzw. Kombinationen dieser Gruppierungen der allgemeinen Formel (CSi^HmCN^^S)^ mit n = 1-50, m = 
2-100 und x = 0-50. Bci dcr lackfreundlichcn Gruppe handclt cs sich vorzugsweisc um Acrylatc, Mclhacrylatc, Vinyl- to 
verbindungen, Amino- oder Cyanogruppen, Isocyanate, Epoxy-, Carboxy- oder Hydroxygruppen. Diese Gruppen rea- 
gicren bcim Einbrcnnen bzw. Ausharten dcr Beschichtung mit dem umgebenden Medium chemisch in cincr Vcrnct- 
zungsreaktion nach den bekannten chemischen Reaktionsmechanismen. 

Die erfindungsgemafien Effektpigmente werden hergestellt durch Ruhren und Erwarmen der Ausgangspigmente in ei- 
nem organischen Losungsrnittei, Versetzen mit einer Losung einer Base in Wasser oder einem anderen Losungsmittel, 15 
Zugeben des Oberflachenmodifizierungsmittels, Abkuhlen nach 15 min bis 24 Stunden Reaktionszeit und Absaugen. 
Der erhaltene Filterkuchen kann bei ca. 60°-130°C im Vakuum getrocknet werden. 

Oberflachenmodifizierungsmittel auf Silanbasis sind beispielsweise in DE 40 1 1 044 C2 beschrieben. Oberflachen- 
modifizierungsmittel auf Phosphorsaurebasis sind u. a. als Lubrizol® 2061 und 2063 von der Firrna LUBRIZOL (Fa. 
Langer & Co.) erhaltlich. 20 

Das Oberflachenmodifizierungsmittei kann auch durch chemische Reaktion aus geeigneten AusgangsstofFen direkt 
auf dem Pigment erzeugt werden. In diesem Fall werden die Effektpigmente ebenfalls in einem organischen Losungsmit- 
tel geriihrt und erwarmt. Dann werden sie mit der Losung einer Base versetzt. Fur die mit Wasser reagierenden Metall- 
effektpigmente werden vorzugsweise organische Amine, flir die rnineralischen Effektpigmente iiberwiegend minerali- 
sche Basen eingesetzt. AnschlieBend wird ein Haftvermittler zugeben, der mit den Effektpigmenten chemfsch reagiert 25 
und fest auf der Pigmentoberflache angebunden wird. Uber eine weitere funktionelie Gruppe wird dieser Haftvermitder 
anschlieBend gegebenenfalls in Gegenwart eines Initiators (Radikalbildner, Sauren, Basen, etc.) mit einem Vernetzer um- 
gesetzt, wobei jedoch nur ein Teil der funktionellen Gruppen des Vernetzers mit dem Haftvermittler abreagiert und ein 
anderer Teil frei, d. h. weiter reaktionsfahig bleibt. Nach ca. 1-6 h Reaktionszeit wird die Pigments uspension abgekuhlt 
und abgesaugt. Der so erhaltene Filterkuchen kann bei 60°-130°C im Vakuum getrocknet werden. 30 

Die Reaktion kann auch in einem Losemittel durchgefuhrt werden, in dem die beschichteten Effektpigmente spater an- 
gepastet werden und zum Einsatz gelangen. Ein Trocknungsschritt wird dadurch uberflussig. Als spezielle Beispiele fur 
Haftvermitder konnen beispielsweise vernetzbare organofunktionelie Silane aufgefuhrt werden, die sich nach der Hydro- 
lyse mit ihren reaktiven Si-OH-Einheiten auf der (teilweise oxidischen) Oberflache der Effektpigmente verankern. Die 
potentiell vemetzbaren organischen Gruppen konnen spater mit den Lackbindemitteln abreagieren,. Beispiele fur ver- 35 
netzbare organofunktionelie Silane sind: 

Vinyltri methoxy si lan, Aminopropyltriethoxysilan, N-Ethylamino-N-propyldimethoxysilan, Isocyanatopropyltriethoxy- 
silan, Mercaptopropyltrimethoxysilan, Vinyltriethoxysilan, Vinylethyldichlorsilan, Vinylmethyldiacetoxysilan, Vinyl- 
methyldichlorsilan, Vinylmethyldiethoxysilan, Vmyltriacetoxysilan, Vinyltrichlorsilan, Phenylvinyldiethoxysilan, Phe- 
nylallyldichlorsilan, 3-Isocyanatopropoxyltriethoxysilan, Methacryloxypropenylu-imethoxysilan, 3-Methacryloxypro- 40 
pyltrimethoxysilan, 3-Glycidyloxypropyltrimethoxysiian, 1, 2-Epoxy-4-(ethyltriethoxysilyl)-cyclohexan, 3-Acrylox- 
ypropyltrimethoxysilan, 2-Methacryloxyethyltrimethoxysilan, 2-Acryloxyethyltrimethoxysilan, 3-Methacryloxypropyl- 
triethoxysilan, 3-Acryloxypropyltri methoxy si lan, 2-Methacryloxyethyltriethoxysilan, 2-Acryloxyethyltriethoxysilan, 3- 
Methacryloxypropyltris(methoxyethoxy)silan, 3-Methacryloxypropyltris(butoxyethoxy)silan, 3-Methacryloxypropyl- 
tris(propoxy)silan, 3-Methacryloxypropyltris(butoxy)silan, 3-Acryloxypropyltris(methoxyethoxy)silan, 3-Acryloxypro- 45 
pyluis(butoxyethoxy)silan, 3-Acryloxypropyltris(propoxy)silan, 3-Acryloxypropyltris(butoxy)silan. Besonders bevor- 
zugt ist 3-Methacryloxypropyltrimethoxysilan. 

Diese und weitere Silane sind kommerziell z. B. bei ABCR GmbH & Co., D-76151 Karlsruhe, oder der Firrna Sivento 
Chemie GmbH, D-40468 Dusseldorf, erhaltlich. 

Auch Vinylphosphonsaure bzw. Vinylphosphonsaurediethylester konnen als Haftvermittler hier aufgefuhrt werden 50 
(Hersteller: Hoechst AG, Frankfurt am Main). 

Werden Acrylat-/Methacrylatsilane als Haftvermittler eingesetzt, konnen folgende rnehrfach funktionellen Acrylate 
bzw. Methacrylate als Vernetzer eingesetzt werden: 

Tetraethylenglycoldiacryiat (TTEGDA), Triethylenglycoldiacrylat (TIEGDA), Polyetliylenglycol-400-diacrylat 
(PEG400DA), 2,2'-Bis(4-acryloxyethoxyphenyl)propan, Ethylenglycoldimethacrylat (EGDMA), Diethylenglycoldime- 55 
thacrylat (DEGDMA), Triemylengtycoldimethacrylat (TRGDMA), TetraethylenglycoldimeUiacrylat (TEGDMA), 1,3- 
Butandioldimethacrylat (1, 3-BDDMA), 1, 4-Butandioldimethacrylat (1,4-BDDMA), 1,6-Hexandioldimethacrylat (1,6- 
HDMA), 1,12-Dodecandioldimethacrylat (1,12-DDDMA), Neopentylglycoldimethacrylat (NPGDMA), Trimethylol- 
propantrimethacrylat (TMPTMA) und 1,6-Hexandioldiacrylat (1,6-HDDA). Besonders bevorzugt ist Trimetylolpropan- 
trimethacrylat (TMPTMA). 60 

Bei der Verwendung von Epoxysilanen als Haftvermittler konnen beispielsweise folgende rnehrfach funktionellen 
Amine als Vernetzer eingesetzt werden: 3,3-Dimethyl-4,4-diaminodicyclohexylmethan, Ethylendiamin, Triethylentetra- 
min, meta-Xylylendiamin, N-Aminoethylpiperazin, 2-Methyl-l,5-pentamethylendiamin, 1,2-Diaminocyclohexan, Iso- 
phorondiamin. 

Werden Aminosilane als Haftvermittler eingesetzt, so konnen z. B. folgende rnehrfach funktionelie Epoxy verbindun- 65 
gen als Vernetzer verwendet werden: 1,4-Butandioldiglycidylether, Glycerintriglycidether, Neopenlylglykoldiglycidy- 
lether, Pen taerythrit poly glycidether, 1 ,6-Hexandioldiglycidether, Polypropylenglykoldiglycidylelher, Trimethylolpro- 
pantriglycidether. 
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Die genannten Acrylate und Methacrylate sind beispielsweise erhaltlich bei der Firma Elf Atochem, D-40401 Dussel- 
dorf, der Finna Rohm, Darmstadt und der Finna Servo, 7490 AA Dclden (Niederlandc). Allc crwahntcn rnchrfach fun- 
tionellen Amine und Epoxyverbindungen sind kommerziell verfugbar, so z. B. bei der Firma UPPC, D-88487 Mietrin- 
gcn-Baltringen. 

5 Als therrnische Initiatoren kommen handelstibliche organische Peroxide, aber auch anorganische Peroxide und Diazo- 
verbindungen in Frage. 

Beispiele fur solche Peroxide sind Diacetylperoxide wie Acetyl-cyclohexan-sulfonylperoxid, Bis (2,4-dichlorben- 
zoyl)pcroxid, Diisononanoylperoxid, DiocLanoylperoxid, Diacctylpcroxid und Dibenzoylperoxid; Peroxy-Dicarbonatc 
(z. B. Diisopropylperoxydicarbonat, Di-nbutylperoxydicarbonat, Di-2-ethylhexyI-peroxydicarbonat, Dicycolhexyl-per- 

10 oxydicarbonat), AlkyLpcrester (z. B. Cumylpcmcodccanoat, t-Butyl-perneodecanoat, l-Arnyl-pcrpivalal, l-Bulyl-per-2- 
ethylhexanoat, t-Butylperisobutyrat, t-Butylperbenzoat), Dialkylperoxide (z. B. Dicumylperoxid, t-Butylcumylperoxid, 
2,5-Dimethylhexan-2,5-di-t-butylperoxid, Di(t-butylperoxy-isopropyl)bcnzol, Di-l-butylpcroxid odcr 2,5-Dimcthylhe- 
xin-3-2,5-di-t-butylperoxid), Perketale(z. B. l,r-Bis(t-butylperoxy)-3,3,5-trimethylcyclohexanonperoxid, Methylisobu- 
tylketonperoxid, Methylethylketonperoxid oder Acetylacetonperoxid), Alkylhydroperoxide (z. B. Pinanhydroperoxid, 

15 Cumolhydroperoxid, 2, 5-Dimethylhexan-2,5-dihydroperoxid oder t-Butylhydroperoxid), Azoverbindungen (z. B. 4,4'- 
Azo-bis(4-cyanvaleriansaure), l,r-Azobis(cyclohexancarbonsaurenitril), 2,2'-Azobis(isobuuersaureamidin) dihydro- 
chlorid, 2,2'-Azobis(isobuttersaurenitril)) oder Persulfate wie Natriumperoxodisulfat und Kaliurnperoxodisulfat. Beson- 
ders bevorzugt ist 2,2'-Azo-bis(isobuttersaurenitril). 

Die genannten Verbindungen sind kommerziell erhaltlich bei Aldrich Chemie, D-89552 Steinheim. 

20 Einsatzgebiete der beschriebenen Erfindung sind in erster Linie wiiBrige Lacke und Druckfarben. Hier sorgt das be- 
schriebene Verfahren fiir eine brillante Optik der Effektpigmente bei gleichzeitig guter Haftung (Gitterschnitt, Tesatest) 
und mechanischer Stabilitat (Steinschlagtest). Die gute Haftung der Beschichtung bleibt auch bei der Einwirkung von 
aggressiven Medien wie Kondenswasser erhalten (z. B. Schwitzwassertest nach DIN 50 017). Auch in Pulverlacken und 
Kunststoffen verbessert die Erfindung den Verbund der Pigmente mit dem umgebenden Medium und damit die mecha- 

25 nischen und chemischen Eigenschaften des Beschichtungssystems. 

ErfindungsgemaB ist es auch moglich, auf dem Ausgangspigment eine Schicht vorzusehen, die nebeneinander eins 
oder mehrere der eingangs erwahnten hydrophobierenden Alkylsilane (z. B. in der EPO 634 459 A2 beschrieben) und 
wenigstens eins der hier beschriebenen reaktiven Orientierungshilfsmittel enthalt. Je nach den speziellen Anforderungen 
an das Pigment kann der Anteil des hier beschriebenen Oberflachenmodifizierungsmittels in dieser Schicht grundsatzlich 

30 zwischen 10% und 100% betragen. Besonders bevorzugt ist es aber wenn der Anteil 10, 30, 50, 75 oder 100% betragt, da 
hierdurch eine Abstufung der wirkenden Bindungskrafte erhalten wird, die den haufigsten Anfoiderungen in der Praxis 
gerecht wird. Hierdurch wird sowohl eine verbesserte und entsprechend dem Gehaltan reaktiven Orientierungshilfsmit- 
tel starkere Orientierung der Pigmente im Lack als auch eine verstarkte Einbindung im ausgeharteten Lackfilm erreicht. 
Allgemein ist zu erwahnen, daB die mit einer Schicht aus einem reaktiven Oberflachenmodifizierungsmittel beschich- 

35 teten erfindungsgemaBen Aluminiumpigmente sich deuthch leichter dispergieren lassen als beispielsweise chromatierte 
Aluminium-TVpen (z. B. Hydrolux-Typen, Eckart-Werke). Das Dispergieren von Ai-Pigmenten ist ein kritischer Schritt, 
da durch das Einbringen von hohen Scherenergien die Al-Flakes mechanisch geschadigt werden konnen. Lackfilme mit 
diesen geschadigten Pigmenten zeigen ein unerwunschtes "vergrautes" Aussehen (der metaliische Glanz dieser Be- 
schichtungen lafit deutlich nach). 

40 Farben und Druckfarben, die plattchenformige Pigmente enthalten, sind insofern problematisch in der Handhabung, 
als die Pigmente infolge ihrer GroBe und Dichte im Vergleich zum sie umgebenden Medium sich leicht absetzen und 
dann zu einem festen Sedimentkuchen zusammenbacken konnen. Dies gilt hauptsachlich fiir mineralische undoxidische 
Effektpigmente. Die hier beschriebenen erfindungsgemaBen Pigmente setzen sich im Vergleich zum nicht beschichteten 
Ausgangsmaterial in einem Lack nicht so leicht als Bodensatz ab, bzw. sind nach Sedimentation deutlich leichter wieder 

4S redispergierbar. 

Oberflachenmodifizierte plattchenformige Pigmente mit verbessertem Absetz- und Aufruhrverhalten wurden bereits 
beschrieben. In der EPO 515 928 wird die Beschichtung von Pigmenten mit einem Polyacrylat oder Polymethacrylat 
bzw. deren Salzen erwahnt. Es werden keine genaueren Angaben zu den eingesetzten PolyacryLaten gemacht, so daB 
auch der strukturelle Aufbau der Beschichtung unbekannt ist. Diese Beschichtung tragt auch nicht zur Verbesserung der 
50 Orientierung und damit den optischen Eigenschaften der Pigmente bei; auch kann diese Beschichtung keinen Beitrag zu 
einer Steuerung des Benetzungsverhaltens bzw. zu einer verbesserten Haftung leisten. 

In der EP 0 523 357 werden plattchenformige Substrate beschrieben, die zur Verbesserung des Absetz- und Aufruhr- 
verhaltens mit einem Modifizierungsreagenz bestehend.aus Bindemittel und faserforrmgen Partikeln beschichtet sind. 
Die Fasem verhindern, daB sich die beschichteten Substrate auf Grund der sterischen AbstoBung aufeinanderlegen und 
55 damit eine starke Adhasion aufeinander ausuben konnen. Die Fasern sind/werden jedoch nicht chemisch fest auf der Pig- 
mentoberflache bzw, im Bindemittelmedium verankert, so daB die Fasern sich ablosen konnen und die Rheologie des 
Lacks bzw. der Druckfarbe negativ beeinflussen konnen. 

In der PCT WO 96/32446 werden verschiedene Epoxidgruppen aufweisende Verbindungen beschrieben, die zusam- 
men das Absetzverhalten und auch die Bewitterung von plattchenformigen Pigmenten verbessem sollen. Da nur gleich- 
60 artige Reaktivgruppen vorhanden sind, ist ein gezielter und gerichteter Aufbau eines reaktiven Orientierungshilfsmittels 
auf der Pigmentoberflache nicht moglich. 

Passivierte Al-Pigmente fur den Einsatz in waBrigen Basislacken (EPO 259 592) werden unter anderem als waBrige 
Pigmentpasten hergestellt. Die Lagerstabilitat solcher nach EPO 259 592 hergestellten Pasten ist zeitiich stark limitiert, 
da trotz Passi vierung die stark exotherme Reaktion von Wasser mit Aluminium unter Bildung von Wasserstoff nicht ganz 
65 gestoppt werden kann. Die beschriebenen modifizierten neuen Pigmenttypen auf Aluminiumbasis zeigen gegeniiber pas- 
sivierten chromatierten Aluminium-TyP en (Hydrolux-Typen, Eckart-Werke) deudich verlangerte Lagerstabilitaten. 

Tabelle 1 vergleicht die anwendungstechnischen Eigenschaften verschiedener beschichteier Aluminiumpigmente 
(Feinheit D 50 = 18-20 um) in einem handelsublichen waBrigen Lacksystem. Es zeigt sich deutlich, daB die SiQz-be- 
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schichtete und mit den beschriebenen Haftvermittlern oberflachenmodifizierte Pigmentqualitat V2521 das Eigenschafts- 
profil handelsublicher chromatierter T^pen (Hydrolux 8154, Eckart-Werke) inindestens erreicht und tcilwcise sogar 
ubertrifft. Bei der Type V2421 handelt es sich um SiCVbeschichtete Pigmente, die mit Alkylsilanen modifiziert sind, 
wahrcnd das arn Markt crhaltliche PGR 8154 (Eckart-Wcrke) mil reinem Si02 bcschichtcL ist. 

Tabclle 1 

ME-Wcrtc, Schwitzwassertest und Stcinschlagtest bcschichLeter Aluminiumpigmente. 

Schichtaufbau: Phosphatiertes Stahlblech, KTL, Fuller, handelsublicher Wasserbasislack auf Polyurethan /-Polyacry- 
lalbasis, lK-High-Solid-Klarlack. 



Type 1 


ME -Wert 2 


Gitterschnitt 
Gtc 3 


Steinschlagtes 










PCR 8154 


284 






Hydrolux 8154 


400 


+ 


+ 


V2421 


414 






V2521 


383 


+/++ 


+/++ 



10 



15 



20 



25 



+ 



nicht ausreichend 
gut 

sehr gut 



1 

2 



Ausf uhrliche Beschreibung im Text 
Messung mit Goniophotometer GP 3 (Fa. 



Zeiss) f typische 



Werte 
3 



Prufung unmittelbar nach einem Schwitzwassertest gemafl 
DIN 50 017, 

4 450 g Stahlkugeln (0 3 - *5 mm) werden in einem 
senkrechten Rohr (6 m Lange) im freien Fall beschleunigt und 
treffen am Rohrende auf das wie beschrieben lackierte Blech. 

Beispiel 1 

t 

100 g beschichtetes Aluminiumpigment (z. B. PCR 8154, Eckart-Werke) werden in 500 ml Ethanol 10 min geriihrt. 
Die Suspension wird unter Riihren auf 80°C erwarrnt und mit einer Losung von 2,34 g Triethylamin in 26 ml Wasser ver- 
setzt. Nach 5 weiteren Minuten wird 1 g 3-Methacryloxypropyl-trimethoxysilan zu der Mischung gegeben. 30 min spa- 
ter werden zu der Mischung 2 g Trimethylolpropantrimethacrylat gegeben, unmittelbar gefolgt von 30 mg a,a'-Azoiso- 
butyronitril. Der gesamte Ansatz riihrt noch weitere 4 h bei 80°C. Dann laBt man die Mischung abkuhlen und saugt das 
fertig beschichtete Pigment ab. SchlieBlich wird der Filterkuchen bei 90°C im Vakuum geurocknet. 

Das Pigmentpulver wird in einem marktublichen waSrigen Bindemittelsystem appliziert. Das frisch lackierte Priif- 
blech wird bei 80°C im Trockenofen vorgetrocknet (10 min). 

AnschlieBend wird der Klarlack aufgebracht und die fertige Beschichtung bei 130°C eingebrannt (30 min). 

Beispiel 2 

100 g beschichtetes Aluminiumpigment werden wie in Beispiel 1 beschrieben modifiziert. Statt 2,34 g Triethylamin 
werden 1,17 g Ethylendiamin verwendet. 
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Beispiel 3 

100 g eines handelsublichen Perlglanzpigmentes (z. B. Flonac MI 11, Eckan-Werke) werden wie in Beispiel 1 be- 
schricben modifizierl. Als Base werden 26 ml IN KOH verwendet. 

Beispiel 4 

100 g beschichtcLcs Aluminiumpigmeni werden wie in Beispiel 1 beschrieben modifizierl. Stall 1 g 3-Mcthacrylox- 
ypropyllrimelhoxysilan wird 1 g Vinyltrimethoxysilan verwendei. 

Beispiel 5 

100 g oxidiertes Aluminiumpigment (z. B. gemaB PCT/DE96/00890) werden in 500 ml Elhanol 10 min geruhrt. Die 
Suspension wird unier Ruhren auf 80°C erwarmt und mit einer Losung von 2,34 g Triethylamin in 26 ml Wasser versetzt. 
Nach 5 weiteren Minuten werden 2 g Urethanmethacrylatalkoxysilan (H. Wolter el al.. Polymer & Materials Researoh 
Symposium 1993, Bayreuth, S. 14-17) zu der Mischung gegeben. 30 min spater werden zu der Mischung 2 g Trimethy- 
lolpropantrimethacrylat gegeben, unmittelbar gefolgt von 50 mg Ot.a'-Azoisobutyronitril. Der gesamte Ansatzriihrt noch 
weitere 6 h bei 80°C Dann laBt man die Mischung abkiihlen und saugt das fertig beschichtete Pigment ab. SchlieBlich 
wird der Filterkuchen bei 90°C im Vakuum getrocknet. 

Das Pigmentpulver wird in einem marktublichen waBrigen Bindernittelsystem appliziert. Das frisch lackierte Pruf- 
blech wird bei 80°C im Trockenofen vorgetrocknet (10 min). AnschlieBend wird der Klarlack aufgebracht und die fertiee 
Beschichtung bei 1 30°C eingebrannt (30 min). 

Beispiel 6 

Wie Beispiel 5, jedoch werden statt Urethanmethacrylatalkoxysilan und Trimethylolpropantrimethacrylat (siehe Bei- 
spiel 5) 3 g des Adduktes von 3-Mercaptopropyltrimethoxysilan an Trimethylolpropantrimethacrylat (II. Wolter et al 
Mat. Res. Soc. Symp Proc. Vol. 271, S. 719, 1992) verwendet. 

Beispiel 7 

Wie Beispiel 6, jedoch unter Verwendung eines marktublichen Trialkoxysilyl-substituierten Polyethylenimins. 

Beispiel 8 

Wie Beispiel 6, aber unter Zusatz eines handelsublichen Polyethylen/Acrylsaure-Copolymeren. 

Beispiel 9 

Wie Beispiel 1, wobei jedoch eine Mischung aus 1 g 3-Methacryloxypropyl-trimethoxysilan und 1 g Hexadecyltrime- 
thoxisilan anstelle von 3-Methacryloxypropyltrimethoxysilan und Trimethylolpropantrimethacrylat verwendet wird. 

Beispiel 10 

Wie Beispiel 1, jedoch unter Verwendung von 100 g eines handelsublichen Perlglanzpigmentes (z. B. Flonac MI 11 
Eckart-Werke). 

Patentanspriiche 

1. Mit Oberflachenmodifizierungsmitteln beschichtetes Effektpigment, dadurch gekennzeichnet, daB das Aus- 
gangspigment eine Schicht mit wenigstens einem reaktiven Oberflachenmodifizierungsmittel aufweist, wobei das 
Oberflachenmodifizierungsmittel eine Verbindung ist, die wenigstens zwei voneinander verschiedene und durch ei- 
nen Spacer beabstandete funktionelle Gruppe aufweist, von denen wenigstens eine funktionelle Gruppe chemisch 
an das Ausgangspigment gebunden ist. 

2. Effektpigment nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Oberflachenmodifizierungsmittel in monome- 
rer oder polymerer Form vorliegt. 

3. Effektpigment nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Oberflachenmodifizierungsmittel uber 
eine Reaktion der wenigstens einen funktionellen Gruppe aus (RO)3Si-, (RO^RSi-, Rp.^X^i-, 0 = P(OR) x (OH) y - 
O w , worin innerhalb einer funktionellen Gruppe R gleich oder unterschiedlich sein kann und jeweils CnII ra darstellt 
wobei n = 1-30, m = 3-61, z = 1-3 und worin X = CI, Br sowie x = 0-2, y = 0-2 und x + y = 2 und w = 0 oder 1, che- 
misch an das Ausgangspigment gebunden ist. 

4. Effektpigment nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Spacer aus Alkylketten, Si- 
ianen, Siloxanen, Poiyethern, Thioethern oder Urethanen bzw. Kombinationen dieser Gruppierungen mit der allee- 
meinen Formel (C,Si) n H ra (N,0,S) x mit n = 0-50, m = 0-100 und x = 0-50 besteht. 

5. Effektpigment nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei wenigstens einer wei- 
teren vorhandenen funktionellen Gruppe urn ein Acrylat, Methacrylat, Isocyanat, eine Vinylverbindungen, Amino- 
gruppe, Cyanogruppe, Epoxygruppe oder Hydroxygruppe handelt . 

6. Effektpigment nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB das Effektpigment aus der 
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Gruppe Aluminium, Kupfer, Zink, Goidbronze, Titan, Zirkonium, Zinn, Eisen, Stahl und/oder Legierungen von die- 
sen, Glas, AI2O3, S1O2, T1O2 odcr Glimmer odcr Mchrschichtpigmcnten odcr Pcrlglanzpigmcntcn odcr Mischungcn 
hiervon ausgewahlt ist. 

7. Effeklpigment nach cincm der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB das EflTektpigrncnt mil cincr 
Schichl aus einem oder mehreren Metalloxiden/(en) aus der Gruppe Siliciumdioxid, Titandioxid, Aluminiumoxid, 
Zinnoxid, Zinkoxid, Eisenoxid und/oder organischen Polymcrcn, wie Acrylal, Mcthacrylal, etc. bclegt isL 

8. Effektpigment nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB neben dem reaktiven 
ObcrnachcnmodifizicrungsmiUel cin Alkylsilan in dcrselben Schicht vorliegl. 

9. Effektpigment nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB das reaktive Oberfla- 
chenmodifizierungsmittel in der Schicht in cincm Antcil von 10 bis 100% enthalten ist, wobci Anlcilc von 10, 30, 
50, 75 und 100% bevorzugt sind, 

10. Verfahren zur Herstellung eincs Effektpigmcnls nach einem, der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Ausgangspigment erwarmt wird, mit einer Losung einer Base in Wasser oder in einem anderen 
Losungsmittel versetzt wird, das Oberflachenmodifizierungsmittel zugegeben und nach 15 Minuten bis 24 Stunden 
abgekuhlt und abgesaugt wird und der erhaltene Filterkuchen dann bei ca. 60 bis 130°C im Vakuum getrocknet 
wird. 

11. Verfahren zur Herstellung eines Effektpigrnents nach einem der Anspruche I bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
dag das Oberflachenmodifizierungsmittel durch chemische Reaktion aus geeigneten Komponenten direkt auf der 
Oberflache des Ausgangspigments erzeugt wird. 

12. Verwendung eines mit Orientierungshilfsmitteln beschichteten Effektpigments nach einem der Anspruche 1 bis 
9 zur Herstellung von Farben, Druckfarben, Lacken, Beschichtungen, un dJCunststoffen, zu r Einfarbung von Kera- 
miken sowie in kosmetischen Zubereitungen und Schreibr, Mai- und ZeicfFiensuften. 



- Leerseite - 



